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PROCEDE POUR OBTENIR UNE POUDRE IMINERALE DE LAMELLARITE ELEVEE ET APPLICATIONS 
NOTAIWMENT POUR LE RENFORCEMENT DE MATIERES PLASTIQUES. 

L'invention concerne un procede de traitement d'un 
mineral de type lamellaire se pr6sentant sous forme de par- 
ticules constitutes d'empiiements de feulllets elementaires 
en vue d'obtenir una charge fonctlonnelle pour une matlere 
polymere. Ce procede se caracterise en ce que (a) on met 
le mineral en suspension dans un liquide avec une granulo- 
metrie initiale predetermines, (b) on soumet la suspension 
a une operation de delaminage adaptee pour realiser une 
separation de feuillets des particules et obtenir une granulo- 
metrie tnferieure a la granulometrie initiale, (c) on soumet 
ensuite la suspension a une selection de fagon a eliminer 
les particules de taille superieure a une taille predeterminee, 
(d) on seche la suspension, (e) on traite les particules mine- 
rales de fagon a limiter la creation de liaisons fortes irrever- 
sibles entre celles-ci. La poudre de talc obtenue peut etre 
incorporee comme charge fonctionnelle dans une matiere 
thermoplastique en vue d'en augmenter le module d'elasti- 
cite en flexion dans des proportions significativement plus 
elevees que ce qui est obtenu avec les charges connues, et 
ce, sans reduction de la resistance au choc du materiau fi- 
nal (par rapport aux valeurs obtenues avec lesdites charges 
connues). 
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PROCEDE POUR OBTENIR UNE POUDRE MINERALE DE 
LAMELLARITE ELEVEE ET APPLICATIONS NOTAMMENT POUR LE 
RENFORCEMENT DE MATIERES PLASTIQUES . 



5 L' invention concerne un procede de 

traitement d ' un mineral de type lamellaire ( c ' est— a— dire 
dont la structure est constituee par un empilement de 
feuillets elementaires ) , en vue d'obtenir une poudre de 
lamellarite elevee ; elle vise en particulier a fabriquer 

10 des poudres de talc, kaolin ou mica, presentant a la fois 
une granulometrie fine ou tres fine et une lamellarite 
elevee. Elle s'etend a des applications desdites poudres 
comme charges fonctionnelles de matieres thermoplastiques 
en vue d'augmenter le module d'elasticite en flexion de ces 

15 matieres pour une resistance au choc donnee . Par "charge 
fonctionnelle" , on entend un additif incorpore a la matiere 
thermoplastique en vue d'en augmenter les performances (par 
opposition a une "charge passive" qui modifie peu les 
proprietes de la matiere plastique obtenue et sert 

20 essentiellement a en abaisser le cout). 

II est maintenant courant d'incorporer aux 
matieres thermoplastiques des charges minerales sous forme 
de poudres, telles que poudres de talc, kaolin ou mica, en 
vue d'en augmenter le module d'elasticite en flexion. (Ce 

25 module d'elasticite en flexion est defini par la norme "ISO 
178" qui decrit la procedure de mesure de ce module : 
toutes les mesures dudit module qui sont fournies par la 
suite sont effectuees selon cette norme). Cette 
augmentation du module d'elasticite en flexion du materiau 

30 obtenu permet de reduire les dimensions des pieces 
fabriquees a partir dudit materiau et done de les alleger 
pour une rigidite donnee ; cette reduction de poids est 
essentielle dans plusieurs secteurs de 1' Industrie, en 
particulier dans le secteur automobile et le secteur de 

35 1 ' emballage ; elle conduit egalement a une diminution des 
couts. 

A I'heure actuelle, les poudres minerales 
qui sont incorporees aux matieres thermoplastiques sont des 
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poudres fines ; pour le talc en particulier, la 
granulometrie moyenne est generalement comprise entre 2 et 
10 microns et est obtenue par broyage et selection a sec, 
en particulier dans des installations de type "microniseur 
a air ou a vapeur" ou le mineral est broye et selecte a 
sec. Pour accroitre encore la valeur du module d'elasticite 
en flexion, il est propose dans plusieurs publications de 
reduire la granulometrie des poudres utilisees (cf. par 
exemple "W. Hobenberger, Fillers, Kumststoffe plast Europe 
86, July 1996, 7, pp 973-977" ; "De Wilhelm Schober , Talc 
for thermoplastics, Industrial minerals. May 1995, pp 49- 
53") ; I'idee consistant a lier le module d'elasticite en 
flexion du materiau final obtenu a la granulometrie de la 
charge est a 1 ' heure actuelle generalisee dans le domaine 
des charges fonctionnelles pour thermoplas tiques , et les 
profess ionnels s'attachent a perf ectionner les techniques 
de broyage et de selection a sec pour obtenir des poudres 
de plus en plus fines (les techniques de broyage et de 
selection a sec etant en effet connues pour permettre 
d' obtenir industriellement de faibles granulometries ) . 

II existe par ailleurs un autre type de 
broyage, dit broyage en voie humide, consistant a disposer 
le mineral en suspension dans un liquide et a I'agiter en 
presence d'une charge broyante de billes. Cette technique 
de broyage en voie humide est generalement utilisee pour 
broyer et homogeneiser des peintures ou pour broyer des 
charges minerales dans 1' Industrie papetiere. Des etudes 
ont ete effectuees dans le domaine des matieres 
thermoplastiques pour evaluer 1 ' interet d'utiliser une 
telle technique pour le broyage de charges minerales 
fonctionnelles, mais ces etudes ont abouti a une conclusion 
negative : si le module d'elasticite en flexion peut etre 
augmente (a granulometrie equivalente) en utilisant un 
broyage en voie humide, cette technique de broyage humide 
conduit par centre a un defaut redhibitoire dans la 
fabrication des matieres plastiques, a savoir : une chute 
considerable de la resistance au choc du materiau plastique 
obtenu. (La resistance au choc evoquee dans tout ce qui 
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suit est la resistance au choc CHARPY non entaille a - 20° 
C, mesuree selon la norme "ISO 179"). On pourra par 
exetnple se reporter a la publication suivante qui evoque 
ces essais de broyage en vole humide pour realiser des 
5 charges minerales de matieres thermoplastiques : " L.J. 
Michot et al, Journ. Mater. Sci . (1993), 28 (7) pp 1856- 
66". 

L'etat de I'art anterieur dans le domaine 
des charges minerales f onctionnelles incorporables aux 
10 matieres thermoplastiques est done actuellement le 
suivant : 

. d'une part, le broyage en voie humide n'a 
jamais ete utilise industriellement compte tenu des 
problemes de resistance aux chocs qu'il entraine (sauf pour 

15 des charges essentiellement a base de mica en vue de 
realiser des pieces n'exigeant que des resistances aux 
chocs tres faibles), 

. d' autre part, la voie de developpement 
industriel pour augmenter le module d'elasticite en flexion 

20 du materiau final consiste a af finer la granulometrie des 
poudres minerales utilisees comme charges, en ameliorant 
les techniques de broyage a sec de ces poudres. 

La presente invention se propose de fournir 
une nouvelle poudre minerale, notamment de talc, kaolin ou 

25 mica, adaptee pour etre incorporee comme charge 
fonctionnelle dans une matiere thermoplastique en vue d'en 
augmenter le module d'elasticite en flexion dans des 
proportions signif icativement plus elevees que ce qui est 
obtenu avec les charges connues, et ce, sans reduction de 

30 la resistance au choc du materiau final (par rapport aux 
valeurs obtenues avec lesdites charges connues). 

Par "poudre", on entend aussi bien un 
produit non compacte dans lequel les particules sont libres 
les unes par rapport aux autres, qu ' un produit densifie ou 

35 les particules ou certaines particules sont provisoirement 
liees en agglomerats. 

La poudre minerale visee par 1 ' invention 
est en particulier une poudre de talc, de kaolin ou de 
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mica, et se caracterise par : 

. une repartition granulometrique telle que 
la diainetre median des particules D50 soit sensiblement 
compris entre 0,5 et 5 microns, le diametre de coupure 095 
5 inferieur a 10 microns et le diametre de coupure D98 
inferieur a 20 microns, 

. une surface specifique (BET) superieure a 

10 mVg, 

. un indice de lamellarite eleve superieur 

10 a 5. 

Par "diametre median D50"/ on entend un 
diametre tel que 50 % des particules en poids ont une 
taille inferieure audit diametre ; par "diametre de coupure 
D95", on entend un diametre tel que 95 % des particules en 

15 poids ont une taille inferieure audit diametre ; par 
"diametre de coupure Dgg"/ on entend un diametre tel que 
98 % des particules en poids ont une taille inferieure 
audit diametre. Pour des particules non spheriques, la 
taille est constituee par le diametre spherique equivalent 

20 (diametre de Stocks). Toutes les mesures des diametres D50/ 
D95/ D98 sont effectuees au moyen d'un appareil "sedigraph" 
(marque deposee) par sedimentation par gravite conformement 
a la norme AFNOR XII -683. 

Par "surface specifique (BET)", on entend 

25 I'aire de la surface des particules de la poudre rapportee 
a 1' unite de masse, determinee selon la methode BET par la 
quantite d ' argon adsorbee a la surface desdites particules 
de fagon a former une couche monomoleculaire recouvrant 
completement ladite surface (mesure selon la methode BET, 

30 norme AFNOR X 11 - 621 et 622). 

"L* indice de lamellarite" caracterise la 
forme de la particule et plus particulierement son 
aplatissement (grande dimension/epaisseur ) . Dans tout ce 
qui suit, cet indice de lamellarite sera mesure par 1 ' ecart 

35 entre, d'une part, la valeur de la dimension moyenne des 
particules de la poudre obtenue par une mesure de 
granulometrie par diffraction laser en voie humide, (norme 
AFNOR NFX1 1-666) et d' autre part, la valeur du diametre 
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moyen D50 obtenue par une mesure par sedimentation au moyen 
d'un "Sedigraph" (norme AFNOR XI 1-683), cet ecart etant 
rapporte au diametre moyen D50. On pourra se reporter a 
1' article "G. BAUDET et J.P RONA, Ind . Min . Mines et Carr. 
Les techn. juin juillet 1990 pp 55-61" qui montre que cet 
indice est correle au rapport moyen de la plus grande 
dimension de la particule a sa plus petite dimension. 

Par "lamellarite elevee", on entend une 
poudre dont 1' indice de lamellarite est grand, et en 
particulier superieur a 5. 

La poudre conforme a 1' invention associe 
une granulometrie fine ou tres fine et une lamellarite 
elevee et peut etre fabriquee par le precede suivant : 

(a) on met le mineral en suspension dans un 
liquide avec une granulometrie initiale predeterminee, 

(b) on soumet la suspension a une operation 
de delaminage adaptee pour realiser une separation de 
feuillets des particules et obtenir une granulometrie 
inferieure a la granulometrie initiale, 

(c) on soumet ensuite la suspension a une 
selection de fagon a eliminer les particules de taille 
super ieure a une taille predeterminee, 

(d) on seche la suspension, 

(e) on traite les particules minerales de 
fa<jon a limiter la creation de liaisons fortes 
irreversibles entre celles-ci. 

Le mineral, en particulier talc, kaolin ou 
mica, est de preference choisi avec une granulometrie 
initiale de diametre median D50 superieur a 5 microns, 
1' operation de delaminage conduisant a une granulometrie de 
diametre median D50 inferieur a 5 microns. En outre, la 
selection est en particulier realisee pour eliminer au 
moins 98 % des grosses particules de diametre superieur a 
20 microns. 

Par "mineral de type lamellaire", on entend 
un mineral dont la structure est constituee par un 
empilement de feuillets elementaires . Le procede de 
1 ' invention peut en particulier etre mis en oeuvre en 
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utilisant comme mineral du talc, et en particulxer un talc 
macrocristallin prebroye dont le caractere lamellaire est 
le plus prononce ; par "talc macrocristallin", on entend un 
talc qui contient naturellement des cristaux elementaires 
5 de grande dimension (notamment superieure a 15 microns) 
observables sur des lames minces, par opposition a des 
talcs microcristallins ayant naturellement des cristaux 
elementaires de faible dimension. On choisira 
avantageusement un talc macrocristallin prebroye presentant 

10 un diametre median D50 superieur a 10 microns. 

Dans tout ce qui suit, on entend par "talc" 
soit le mineral silicate de magnesium hydrate, soit le 
mineral chlorite (silicate de magnesium et d' aluminium 
hydrate), soit un melange des deux, associe le cas echeant 

15 a d'autres mineraux (dolomite,...), soit encore, une 
substance minerale issue du talc et presentant des 
proprietes analogues . 

Par "sechage", on entend toute operation 
tendant a reduire la quantite d'eau de la suspension. Ce 

20 sechage peut en particulier etre realise par atomisation ou 
granulation— sechage . 

Le precede de 1' invention peut etre mis en 
oeuvre selon le mode preferentiel de mise en oeuvre 
suivant : 

25 L' operation de delaminage est realisee par 

broyage en disposant dans la suspension une charge broyante 
et en creant une agitation de la suspension jusqu'a obtenir 
des particules minerales presentant un diametre median D50 
sensiblement compris entre 0,5 et 5 microns, et une surface 

30 specif ique (BET) superieure a 10 m*/g. 

La selection est une selection 
hydrodynamique executee de fa^on a obtenir un diametre de 
coupure D95 inferieur a 10 microns et un diametre de 
coupure Dgg inferieur a 20 microns. 

35 Dans 1' operation de broyage, la charge 

broyante est constituee par des "billes", ce terme devant 
etre pris dans sa signification la plus generale 
"d' elements broyants adaptes pour engendrer par agitation 
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une attrition des particules solides contenues dans la 
suspension", la forme de ces elements, generaleroent 
spherique ou spheroxde, n'etant pas limitative. 

L' operation de selection hydrodynamique est 
5 connue en elle-meme et opere par sedimentation 
dif ferentielle : elle permet de separer les particules en 
fonction de leur taille (en fait de leur poids) et de 
selectionner une repartition desiree (en I'exemple 
Dg5 < 1 0 ]J.m et Dgg < 20 \xm) . 

10 Les analyses ont montre que la poudre 

obtenue par mise en oeuvre du precede de 1' invention 
combine les caracteristiques precedemment indiquees, a 
savoir de fagon resumee : une granulometrie fine ou tres 
fine et une lameliarite elevee. Les experimentations 

15 effectuees au moyen de ladite poudre ont permis de 
constater, de fagon inattendue, que celle-ci engendre, 
lorsqu'elle est utilisee comme charge fonctionnelle dans 
une matiere thermoplastique, une augmentation significative 
du module d'elasticite en flexion du materiau final obtenu 

20 par rapport a une charge comparable connue (c ' est-a-dire de 
meme nature chiraique et presentant une granulometrie 
comparable) et ce, sans reduction de la resistance au choc 
du materiau final. Le module d'elasticite en flexion est 
generalement augmente d'au moins 15 %, ce qui constitue un 

25 resultat remarquable, la resistance au choc etant identique 
(aux erreurs de mesure pres). 

L' invention est 1 ' aboutissement de 
tatonnements et essais qui, en premier lieu, ont conduit a 
remettre en cause le pre juge de 1 ' art anterieur en f aveur 

30 d'une utilisation de poudres de plus en plus fines. Les 
inventeurs ont en particulier realise une campagne d* essais 
en fabriquant par broyage a sec des poudres de diverses 
granulometries s ' etalant depuis des poudres fines 
(D50 = 5 p.m) jusqu'a des poudres de tres grande finesse 

35 (D50 = 0,5 jj.m) : ils ont pu demontrer que, en fait, le 
module d'elasticite en flexion passe par un maximum puis 
decroit lorsque la finesse de la poudre augmente, de sorte 
qu'il est illusoire de s'attacher a fabriquer des poudres 



BNSDOCID: <FR 27ai692A1_l_> 



2761692 



8 

de plus en plus fines : paradoxalement , au-dessous d'une 
valeur, on obtient un effet oppose a celui recherche. 

Cette mise en evidence a conduit les 
inventeurs a abandonner la technique de broyage a sec (dont 
5 1 ' interet essential est de permettre d'atteindre 
industriellement de grande finesse) et a explorer d'autres 
techniques et en particulier la technique de delaminage par 
broyage humide en tentant de pallier le defaut qui interdit 
actuellement 1 ' utilisation de cette technique, a savoir une 

10 chute de la resistance aux chocs des materiaux plastiques 
obtenus. Les inventeurs ont mis en evidence que la 
combinaison des operations de traitement suivantes du 
mineral de depart : 

. delaminage pour obtenir une repartition 

15 granulometrique specif ique -definie precedemment- , 

selection pour selecter une fraction 
specifique —definie precedemment— de cette repartition, 

sechage et traitement des particules 
minerales pour limiter 1' apparition de liaisons fortes 

20 entre celles-ci, 

permettait d' obtenir une poudre minerale qui combinait une 
repartition granulometrique fine du type predefini et une 
lamellarite elevee superieure a 5, et conduisait aux 
performances precedemment decrites (augmentation du module 

25 d'elasticite en flexion, Constance de la resistance aux 
chocs) lorsqu'elle etait incorporee comme charge 
fonctionnelle dans une matiere thermoplastique . Ce resultat 
est dif f icilement explicable a I'heure actuelle. 

II convient de noter que le traitement des 

30 particules minerales pour limiter 1' apparition de liaisons 
fortes est imperatif. En effet, le delaminage du mineral 
cree de nouvelles surfaces qui ont une propension a 
developper des liaisons (et notamment des liaisons fortes) 
entrainant la formation d ' agglomerats stables : on a pu 

35 mettre en evidence que ces agglomerats entrainent une chute 
considerable de la resistance aux chocs s'ils demeurent 
lors de 1 ' incorporation de la poudre dans la matiere 
thermoplastique. Par la neutralisation des liaisons fortes. 
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le traitement vise evite la formation de ces agglomerats ou 
les rend spontanement destructibles lorsqu'ils sont 
disposes dans une phase liquide ou visqueuse. Ce traitement 
consiste avantageusement a ajouter a la suspension, avant 
5 sechage complet, un additif apte a s * adsorber a la surface 
des particules minerales. Get additif est de preference un 
compose a chaxnes carbonees hydrophobes portant des 
radicaux polaires, en particulier de la famille des amines, 
des silanes, des siloxanes, des alcools ou des acides . Ces 

10 radicaux s ' adsorbent sur les surfaces crees lors du 
delaminage du mineral et neutralisent leur propension a 
developper des liaisons fortes. Pour reduire les pertes 
d' additif, celui-ci est de preference ajoute a la 
suspension apres la selection hydrodynamique avant le 

15 sechage ou au debut de celui-ci. La quantite d' additif peut 
notamraent etre comprise entre 0,1 % et 2 % en poids par 
rapport au poids de mineral. 

II faut aussi souligner que le mineral de 
depart a 1 ' etat divise qui est soumis au precede de 

20 1' invention, doit etre relativement grossier (D50 superieur 
a 5 microns et pref erentiellement superieur a 10 microns). 
Dans le cas contraire, on ne reussit pas a obtenir une 
poudre dont 1 ' indice de lamellarite est suffisamment eleve 
(cet indice demeurant alors inferieur a 5), et le module 

25 d'elasticite en flexion du materiau final n'est pas 
signif icativement ameliore par rapport a celui obtenu avec 
des charges minerales connues comparables. 

De preference, le mineral de depart est mis 
en suspension dans de I'eau en presence d'un agent 

30 dispersant de fagon que le poids de matiere seche rapporte 
au poids total de la suspension soit sensiblement compris 
entre 10 % et 60 %. 

On obtient ainsi une suspension homogene 
apte a subir 1' operation de broyage (b) dans les meilleures 

35 conditions. 

Cette operation de broyage est 
avantageusement realisee de fagon a obtenir un diametre 
median D5Q des particules sensiblement compris entre 1 et 
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3,5 microns et une surface specif ique sensiblement comprise 
entre 15 et 40 m^/g. L'ajustement des conditions de mise en 
oeuvre du broyage pour obtenir de telles valeurs est a la 
portee de I'homme du metier ; ces valeurs paraissent 
5 conduire a une augmentation plus importante du module 
d' elastic! te en flexion lorsque la poudre est utilisee 
comme charge fonctionnelle . 

Selon un mode de mise en oeuvre avantageux, 
il est en particulier possible de disposer dans la 

10 suspension des billes ayant un diametre moyen sensiblement 
compris entre 0,5 et 3 mm, en quantite telle que le volume 
de billes soit compris entre 60 % et 90 % du volume total 
(suspension et billes). L'energie de broyage peut notamment 
etre ajustee a une valeur comprise entre 200 et 400 

15 kilowatt .heure par tonne, la duree du broyage etant 
fonction de la nature de la poudre et de sa granulometrie 
de depart, et reglee dans chaque cas pour atteindre les 
valeurs desirees du diametre median D50 et de la surface 
specif ique. 

20 L' operation de selection hydrodynamique est 

de preference realisee en prevoyant un recyclage des 
particules les plus grosses rejetees vers une nouvelle 
operation de broyage. Cette selection hydrodynamique peut 
en particulier etre executee dans un selecteur a turbines 

25 (centrif ugation de la suspension dans une turbine munie de 
fentes de selection) ou dans un hydrocy clone (creation d ' un 
vortex de separation et selection) ou dans une 
centrifugeuse a vis sans fin d' extraction ( centrif ugation 
de la suspension dans un bol et separation par vis 

30 d ' extraction) . 

Le sechage de la suspension est 
avantageusement realise de fagon a atteindre un taux 
residuel de liquide inferieur a 1 %, ce qui permet ensuite 
une utilisation directe de la poudre comme charge 
35 fonctionnelle ; en pratique ce taux residuel sera de 
preference abaisse au-dessous de 0,5 % pour faciliter cette 
utilisation directe. 

Dans le precede de 1' invention, la poudre 
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est de preference realisee a I'etat compacte de fagon a se 
presenter sous forme d ' agglomerats ( provisoires ) de 
particules plus faciles a manipuler, en choisissant un mode 
de sechage approprie, en particulier atomisation ou 
5 granulation-sechage. II convient de souligner que lors de 
leur incorporation dans la matiere thermoplastique , ces 
agglomerats {au sein desquels les particules sont liees par 
de simples forces de Van der Waals) se dispersent 
spontanement lors du melange et de 1' agitation, du fait de 

10 la neutralisation prealable des liaisons fortes 
susceptibles d'apparaitre entre particules. 

Selon un premier mode de mise en oeuvre, le 
sechage est realise par atomisation, precedee le cas 
echeant d'une concentration en matiere seche pour obtenir 

15 un poids de matiere seche sensiblement compris entre 40 % 
et 60 % du poids total. 

Selon un autre mode de mise en oeuvre, le 
sechage est realise par granulation-sechage consistant a 
former dans un premier temps des agglomerats de particules 

20 et a les chauffer pour en extraire une partie de I'eau sous 
forme de vapeur, cette granulation-sechage etant, le cas 
echeant, precedee d'une concentration en matiere seche pour 
obtenir un poids de matiere seche sensiblement compris 
entre 50 % et 90 % du poids total. 

25 L' invention s'etend aux applications de la 

poudre ainsi fabriquee et en particulier aux applications 
de celle-ci comme charge f dnctionnelle dans une matiere 
thermoplastique en vue d'en augmenter le module 
d'elasticite en flexion pour une resistance au choc donnee. 

30 De telles applications permettent 

notamment, en utilisant du talc comme mineral de depart, de 
fabriquer des pieces en matiere thermoplastique a base de 
polypropylene ayant des modules d'elasticite en flexion 
superieurs d ' au moins 15 % a ceux des pieces obtenues au 

35 moyen des charges minerales comparables connues . Le precede 
de fabrication de ces pieces se caracterise en particulier 
en ce que : 

. on utilise comme charge f onctionnelle une 
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poudre de talc traitee conf ormement au precede defini 
precedemment , 

. on melange ladite poudre de talc a la 
matiere thermoplastique a I'etat fondu, le cas echeant avec 
5 des additifs (stabilisant , pigment, agent glissant, 
antistatique . , . ) , de fagon que la proportion ponderale de 
talc soit comprise entre 5 % et 35 % par rapport a la 
matiere thermoplastique, 

on realise une operation de formage a 
10 partir du melange precite de fagon a obtenir une piece a la 
forme desiree et a orienter les particules de talc selon 
des directions pref erentielles . 

Les conditions specifiques suivantes 
permettent de fabriquer des pieces interieures d' automobile 
15 de faible epaisseur telle que tableau de bord, au moyen 
d'une matiere thermoplastique a base de polypropylene 
contenant une proportion minor itaire d'elastomere : 

. on utilise une poudre de talc conforme a 
1' invention ayant un diametre median D5Q des particules 
20 sensiblement compris entre 0,5 et 2,5 microns, un diametre 
de coupure 095 inferieur a 8 microns, un diametre de 
coupure Dgg inferieur a 15 microns, et une surface 
specif ique (BET) sensiblement comprise entre 15 et 25 m'/g, 

. on melange ladite poudre de talc a la 
25 matiere thermoplastique a I'etat fondu de fagon que la 
proportion ponderale de talc soit sensiblement comprise 
entre 15 % et 25 % par rapport a la matiere 
thermoplastique, 

on realise le formage dans un moule 
30 presentant des parol paralleles de grande surface par 
rapport a 1' epaisseur dudit moule, la matiere etant 
injectee sous pression a travers des moyens d' injection 
(buses ou filieres) propres a engendrer une orientation des 
particules de talc paralleles aux parois de grande surface 
35 du moule. 

Un tel precede permet en particulier de 
fabriquer des pieces en matiere thermoplastique a base de 
copolymere d' ethylene et de propylene qui se caracterisent 
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en ce qu'elles contiennent une proportion de talc egale a 
25 % (± 1 %) par rapport a la matiere thermoplastique , et 
en ce qu'elles presentent un module d'elasticite en flexion 
egal (a ± 5 % pres ) a 2 600 megapascalS/ et une resistance 
au choc egale a 40 kilo joules/m^ (a ± 5 % pres) (resistance 
CHARPY non entaillee a - 20° C). 

Les exemples qui suivent illustrent le 
precede de traitement conforme a 1' invention, les 
caracteristiques des poudres obtenues et les performances 
auxquelles celles-ci conduisent lorsqu'elles sont utilisees 
comme charges f onctionnelles dans des matieres 
thermoplastiques . 

EXEMPLE 1 PREPARATION D ' UNE POUDRE DE 

TALC CONFORME A L' INVENTION 

A/ Mise en suspension du mineral lamellaire 

Pour la preparation d'une suspension de 
talc, on introduit successivement : 

. 48 kg d'eau; 

. 800 g d'un agent dispersant type "Polysel 
S (BASF)", soit 0,8-0,9 % d'une solution commerciale par 
rapport au talc sec en ponderal, 

32 kg de mineral lamellaire (talc) 
grossier (granulometrie : 0 - 100 jxm) (provenant de la mine 
de Val Chisone en Italie). 

Cette etape perraet de mouiller completement 
le talc et d'obtenir une suspension dont la viscosite est 
compatible avec 1' etape de broyage. 

B/ Delaminaoe du talc lamellaire 

Cette operation s'effectue par attrition au 
moyen d'un broyeur type Alpine Discoplex 500 ADP ayant une 
chambre de broyage de 10 litres. Le broyeur est revetu de 
polyurethane afin d'eviter le grisaillement du talc par 
usure du revetement acier. On introduit dans la chambre de 
broyage une charge en bille de 80 % en volume environ. Les 
billes utilisees sont en oxyde de zirconium (Zr2 O3). Le 
diametre des billes est de 1 mm. La suspension de talc est 
alimentee dans le broyeur par une pompe a vis excentrique a 
un debit de 420 kg/h de pulpe. L'attrition est effectuee a 
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une Vitesse de rotation du rotor central de 380 
tours /minute en circuit ferine sur le batch pendant le temps 
necessaire afin d'obtenir la finesse desiree (controlee si 
necessaire par diffraction laser) et correspond a une 
5 energie consommee de 305 kw.h/t. 

La temperature (T° < 65° C) et la viscosite 
de la suspension sont controlees pendant toute 1' operation 
de delaminage et peuvent etre ajustees par ajout de 
dispersant dans celle-ci . 
TO Le produit recupere est ensuite analyse par 

"Sedigraph" ou diffraction laser afin de controler le 
delaminage. L'etape de delaminage est realisee en circuit 
ferme permettant de controler directement 1 ' energie 
introduite . 

15 C/ Selection en voie humide du oroduit 

delamine 

L' operation de selection hydrodynamique est 
realisee a I'aide d'un selecteur a turbine "Alpine AHP 200" 
a partir de la suspension broyee humide precedente. 

20 L' alimentation de la suspension diluee a 

14,3 % d'extrait sec se fait avec un debit de 2700 1/heure, 
soit un debit de talc sec de 425 kg/h. La vitesse de 
selection de la turbine est reglee a une vitesse comprise 
entre 2700 et 3500 tours/minute ; le debit d' extraction des 

25 refus est regie a I'aide d'une pompe a vis excentrique 
entre 180 et 270 1/h afin d'obtenir la finesse desiree des 
particules . 

Les produits "fins" selectes sont recuperes 
avec un rendement ponderal de 60 a 80 % correspondant a une 
30 energie consommee comprise entre 5 et 50 kW.h/t. lis sont 
concentres par centrif ugation jusqu'a obtenir un taux 
residuel liquide/solide voisin de 30 a 40 %. 

Les produits ont ete caracterises par 
repartition granulometr ique surface specifique (BET) et 
35 indice de lamellarite. Le tableau 1 correspond a des 
poudres de talc obtenues conformement a 1' invention. Le 
tableau 2 donne a titre de temoin correspond a des poudres 
obtenues par micronisation a sec a I'aide d'un dispositif 
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de type "jet-mill" correspondant a 1 ' art anterieur et 
provenant d'un mineral de talc lamellaire de la mine de Val 
Chisone en Italie. 

TABLEAU 1 

5 



EXEMPLES 


A 


B 


C 


DD/^DDICT'CO Fill TAI 

KKOrKltl CO PU 1 ALL. 








Distribution granulometrique : 








D95 ifjm) 


5,2 


6,2 


5,4 


D50 (//m) 


1,3 


1,6 


1.1 


D98 (fjm) 


6,8 


8.1 


6,5 


Surface sp6cifique BET (m^ /g) 


19,0 


16,5 


20.5 


Indice lamellarite 


10 


9 


9 




TABLEAU 2 






EXEMPLES 


D 


E 




PROPRIETES DU TALC 








Distribution granulometrique : 








D95 (//m) 


10,0 


8.0 




D50 (/jm) 


3,8 


3,1 




D98 ifjm) 


12,0 


10,0 




Surface specif ique BET (m? /g) 


7.0 


10.0 




Indice lamellarite 


1.5 


2,5 





10 

D/ Sechaqe de la suspension 

Les produits "fins" selectes et concentres 
sont seches dans une etuve ventilee a une temperature 
comprise entre 60 et 80° C jusqu'a obtenir un taux residuel 
15 liquide/solide inferieur a 0,5 % en poids. Avant sechage 
complet, on traite le talc avec un additif type octylamine, 
dans une concentration ponderale de 0,3 % par rapport au 
talc sec. 

EXEMPLE 2 : APPLICATION DE LA POUDRE COMME 
20 CHARGE FONCTIONNELLE DANS UN POLYPROPYLENE 

Un melange d'une matiere thermoplastique a 
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base de copolymere d' ethylene et de propylene, type 
"PPT 1052 (Hoechst)" et de la poudre de talc preparee a 
I'exemple precedent est realise a I'etat fondu dans une 
extrudeuse bi-vis corotative "Clextral BC21". La proportion 
5 de talc introduite etant egale a 25 %, le compound est 
obtenu a un debit de 3 kg/h, le fourreau etant maintenu a 
une temperature voisine de 200** C et la vitesse de bi-vis 
comprise entre 250 et 300 tours/minute. 

Le melange, coupe sous forme de granules, 

10 est injecte sur une presse "ARBURG (305 ECO Allrounder)" 
dans un moule donnant des eprouvettes de type ISO 3167. 

Les mesures de chocs Chapy et de module en 
flexion sent realisees sur ces eprouvettes ISO selon 
respectivement les normes ISO 179 et ISO 178. 

15 Une comparaison entre les performances de 

differents compounds polypropylenes a ete effectuee en 
utilisant comme talcs : 

Tableau 3 : des poudres obtenues 
conformement a 1' invention, 

20 Tableau 4 : a titre de temoin, des poudres 

obtenues par micronisation a sec a I'aide d'un dispositif 
type "jet-mill", correspondant a 1 ' art anterieur. 

TABLEAU 3 

25 



EXEMPLES 


A 


B 


C 


EXTRUSION DU MELANGE 








PP/TALC 








Polypropylene (%) 


75 


75 


75 


Talc {%) 


25 


25 


25 


PROPRIETES MECANIQUES 








Module d'elasticite en 








FLEXION (MPa) 


2560 


2530 


2550 


Resistance au Choc CHARPY 








1eU@-20''C(kj/m2) 


42 


38 


40 
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TABLEAU 4 



EXEMPLES 


D 


E 


EXTRUSION DU MELANGE 






PP/TALC 






Koiypropyiene Ito) 




75 


Talc (%) 


25 


25 


PROPRIETES MECANIQUES 






Module d'elasticit^ en 






FLEXION (MPa) 


2200 


2220 


Resistance au Choc CHAPPY 






1eU@-20''C(kj/m2) 


41 


42 



Les resultats compares des poudres obtenues 
5 conformement a 1 ' invention (exemples A, B, C) et des 
poudres correspondant a 1 ' art anterieur (exemples D, E) ont 
montre un accroissement de 15 % du module d'elasticite en 
flexion a meme resistance au choc. Les talcs D et E sont 
des talcs couramment employes dans 1' Industrie des 
10 compounds polypropylenes comme ayant le meilleur compromis 
module d'elasticite en flexion/resistance au choc. 

Cette augmentation de 15 % du module 
d'elasticite en flexion du materiau obtenu permet de 
reduire les dimensions des pieces fabriquees et se traduit 
15 pratiquement par un allegement de 5 % de la piece finie 
pour une rigidite donnee. 
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REVENDICATIONS 
1/ - Procede de traitement d'un mineral de 
type lamellaire se presentant sous forme de particules 
constituees d ' empilements de feuillets elementaires en vue 
5 d'obtenir une charge f onctionnelle pour une matiere 
polymere, caracterise en ce que : 

(a) on met le mineral en suspension dans un 
liquide avec une granulometrie initiale predeterminee , 

(b) on soumet la suspension a une operation 
10 de delaminage adaptee pour realiser une separation de 

feuillets des particules et obtenir une granulometrie 
inferieure a la granulometrie initiale, 

(c) on soumet ensuite la suspension a une 
selection de fagon a eliminer les particules de taille 

15 superieure a une taille predeterminee, 

(d) on seche la suspension, 

(e) on traite les particules minerales de 
fagon a limiter la creation de liaisons fortes 
irreversibles entre celles-ci . 

20 2/ - Procede de traitement selon la 

revendication 1 , caracterise en ce que : 

(a) on met le mineral en suspension dans un 

liquide avec une granulometrie initiale de diametre median 

D50 superieure a 5 microns, 
25 (b) on soumet la suspension a une operation 

de delaminage adaptee pour realiser une separation de 

feuillets des particules et obtenir une granulometrie de 

diametre median D50 inferieur a 5 microns, 

(c) on soumet ensuite la suspension a une 
30 selection de fagon a eliminer au moins 98 % des grosses 

particules de diametre superieur a 20 microns, 

(d) on seche la suspension, 

(e) on traite les particules minerales de 
fagon a limiter la creation de liaisons fortes 

35 irreversibles entre celles-ci . 

3/ - Procede de traitement d'un mineral de 
type lamellaire se presentant a 1 ' etat divise en vue 
d' obtenir une poudre de lamellarite elevee, caracterise en 
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ce qu'il combine les etapes de traitement suivantes : 

(a) on met le mineral a 1 * etat divise en 
suspension dans un liquide, le mineral de depart presentant 
un diametre median D50 superieur a 5 microns, 
5 (b) on soumet ladite suspension a une 

operation de delaminage par broyage en disposant dans la 
suspension une charge broyante et en creant une agitation 
de la suspension jusqu ' a obtenir des particules minerales 
presentant un diametre median D50 sensiblement compris 
10 entre 0,5 et 5 microns, et une surface specifique (BET) 
superieure a 10 m'/g, 

(c) on soumet ensuite la suspension a une 
selection hydrodynamique de fagon a obtenir un diametre de 
coupure D95 inferieur a 10 microns et un diametre de 

15 coupure Dgs inferieur a 20 microns, 

(d) on seche la suspension, 

(e) on traite les particules minerales de 
fagon a limiter la creation de liaisons fortes 
irreversibles entre celles-ci . 

20 4/ - Precede de traitement selon I'une des 

revendications 1 , 2 ou 3 dans lequel le mineral de depart 
est du talc, du kaolin ou du mica. 

5/ - Precede de traitement selon la 
revendication 4, dans lequel on utilise comme mineral de 

25 depart un talc macrocristallin prebroye. 

5/ - Precede de traitement selon la 
revendication 5, caracterise en ce qu'on utilise comme 
mineral de depart un talc prebroye presentant un diametre 
median D50 superieur a 10 microns. 

30 7/ - Precede de traitement selon I'une des 

revendications 1, 2, 3, 4, 5 ou 6, caracterise en ce que 
(a) on met le mineral en suspension dans de I'eau en 
presence d'un agent dispersant de fagon que le poids de 
matiere seche rapporte au poids total de la suspension soit 

35 sensiblement compris entre 10 % et 60 %. 

8/ - Precede de traitement selon I'une des 
revendications 1 a 7, caracterise en ce que (b) 1 'operation 
de delaminage a laquelle est soumise la suspension est 
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realises de fagon a obtenir un diametre median D50 des 
particules sensiblement compris entre 1 et 3,5 microns et 
une surface specif ique sensiblement comprise entre 15 et 
40 m'/g. 

9/ - Precede de traitement selon la 
revendication 3 dans lequel (b) 1' operation de broyage est 
realises en disposant dans la suspension une charge de 
billes en un mater iau plus dur que le mineral, le volume de 
billes etant compris entre 60 % et 90 % du volume total 
(suspension et billes), les billes ayant un diametre moyen 
sensiblement compris entre 0,5 et 3 mm. 

10/ - Procede de traitement selon la 
revendication 9, dans lequel (b) 1 'operation de broyage est 
realises avec une energie de broyage sensiblement comprise 
entre 200 et 400 kilowatt . heure par tonne. 

11/ - Procede de traitement selon la 
revendication 3, dans lequel (c) les particules les plus 
grosses rejetees lors de la selection hydrodynamique sent 
recyclees vers une nouvelle operation de broyage (b). 

12/ - Procede selon 1 ' une des 

revendications 1 a 11, caracterise en ce que (e) le 
traitement des particules minerales est effectue avant 
sechage complet de la suspension par ajout d'un additif 
apte a s' adsorber a la surface des particules en vue de 
neutraliser leur propension a developper des liaisons 
fortes . 

13/ - Procede de traitement selon la 
revendication 12, caracterise en ce que 1' additif (e) est 
ajoute a la suspension apres la selection hydrodynamique, 
avant le sechage ou au debut de celui-ci . 

14/ - Procede de traitement selon I'une des 
revendications 12 ou 13, caracterise en ce que (e) on 
ajoute comme additif un compose a chaines carbonees 
hydrophobes portant des radicaux polaires. 

15/ - Procede de traitement selon la 
revendication 14, caracterise en ce que (e) on ajoute comme 
additif un compose de la famille des amines, des silanes, 
des siloxanes, des alcools ou des acides. 
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16/ — Precede de traitement selon 1 ' une des 
revendications 12, 13, 14 ou 15, caracterise en ce que (e) 
on ajoute I'additif de faQon que son poids rapporte au 
poids de mineral soit sensiblement compris entre 0,1 % et 
5 2 %. 

17/ - Precede de traitement selon 1 ' une des 
revendications 1 a 16, caracterise en ce que (d) le sechage 
de la suspension est realise de fagon a atteindre un taux 
residual de liquide/solide inferieur a 1 %. 

10 18/ - Precede de traitement selon 1 ' une des 

revendications 1 a 17, permettant d'obtenir une poudre 
compactee se presentant sous forme d ' agglomerats de 
particules, dans lequel (d) le sechage est realise par 
atomisation, precedee le cas echeant d'une concentration en 

15 matiere seche pour obtenir un poids de matiere seche 
sensiblement compris entre 40 % et 60 % du poids total. 

19/ - Precede de traitement selon I'une des 
revendications 1 a 17, permettant d'obtenir une poudre 
compactee se presentant sous forme d ' agglomerats de 

20 particules, dans lequel (d) le sechage est realise par 
granulation-sechage consistant a former dans un premier 
temps des agglomerats de particules et a les chauffer pour 
en extraire une partie de I'eau sous forme de vapeur, cette 
granulation-sechage etant, le cas echeant, precedee d'une 

25 concentration en matiere seche pour obtenir un poids de 
matiere seche sensiblement compris entre 50 % et 90 % du 
poids total. 

20/ - Poudre de talc, kaolin ou mica, 
caracterisee par : 
30 . une repartition granulometrique telle que 

la diametre median des particules D50 soit sensiblement 
compris entre 0,5 et 5 microns, le diametre de coupure D95 
inferieur a 10 microns et le diametre de coupure Dgg 
inferieur a 20 microns, 
35 . une surface specifique (BET) superieure a 

10 m^'/g, 

. un indice de lamellarite eleve superieur 

a 5 . 
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21/ - Poudre de talc, kaolin ou mica, selon 
la revendication 20 se presentant a I'etat compacte sous 
forme d ' agglomerats de particules, aptes a se redisperser 
dans une phase liquide ou visqueuse. 
5 22/ - Application de la poudre de talc, 

kaolin ou mica, conforme a 1 ' une des revendicat ions 20 ou 
21 , comme charge f onctionnelle dans une matiere 
thermoplastique en vue d ' en augmenter le module 
d' elastic! te en flexion pour une resistance au choc donnee. 

10 23/ - Precede de fabrication d ' une piece en 

matiere thermoplastique a base de polypropylene, chargee au 
moyen d'une poudre minerale, caracterise en ce que : 

on utilise une poudre de talc traitee 
conformement au precede selon 1 ' une des revendications 1 a 

15 19, 

on melange ladite poudre de talc a la 
matiere thermoplastique a I'etat fondu de fagon que la 
proportion ponderale de talc soit comprise entre 5 % et 
35 % par rapport a la matiere thermoplastique, 

20 . on realise une operation de formage a 

partir du melange precite de fa^on a obtenir une piece a la 
forme desiree et a orienter les particules de talc selon 
des directions pref erentielles . 

24/ - Procede selon la revendication 23 

25 pour fabriquer une piece interieure d' automobile de faible 
epaisseur telle que tableau de bord, au moyen d'une matiere 
thermoplastique a base de polypropylene contenant une 
proportion minoritaire d ' elastomere, caracterise en ce 
que : 

30 . on utilise une poudre de talc ayant un 

diametre median D50 des particules sensiblement compris 
entre 0,5 et 2,5 microns, un diametre de coupure D95 
infer ieur a 8 microns, un diametre de coupure Dgs inferieur 
a 15 microns, et une surface specif ique (BET) sensiblement 

35 comprise entre 15 et 25 m^/g, 

on melange ladite poudre de talc a la 
matiere thermoplastique a I'etat fondu de fagon que la 
proportion ponderale de talc soit sensiblement comprise 
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entre 15 % et 25 % par rapport a la matiere 
thermoplastique, 

on realise le formage dans un moule 
presentant des paroi paralleles de grande surface par 
5 rapport a I'epaisseur dudit moule, la matiere etant 
injectee sous pression a travers des moyens d' injection 
propres a engendrer une orientation des particules de talc 
paralleles aux parois de grande surface du moule. 

25/ - Piece en matiere thermoplastique a 

10 base de copolymere d' ethylene et polypropylene, fabriquee 
conformement au precede selon 1 ' une des revendications 23 
ou 24, caracterisee en ce qu'elle contient une proportion 
de talc egale a 25 % (±1 %) par rapport a la matiere 
thermoplastique, et en ce que son module d'elasticite en 

15 flexion est egal (a ± 5 % pres) a 2 600 megapascals, et sa 
resistance du choc egale a 40 kilo joules/m' (a ± 5 % pres) 
(resistance CHARPY non entaillee a - 20° C). 
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